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5 La presente invention conceme un precede de synthese en continu de monoalkyl- 
hydrazines a groupe alkyle fonctionnaliseT ' 

All sens de la presente invention, on entend par « monoalkyl-hydrazine » toute 
hydrazine de foraiule NHa-NH-R dans laquelle R represente un groupe alkyle 

10 fonctionnalise, c'est-a-dire comprenant au moins une fonction choisie dans le groupe 
constitue par une insaturation carbone-carbone (cas de Tallyle hydrazine) ou carbone- 
azote, un groupe hydroxyle (cas de la 2-hydroxyethyl hydrazine), un groupe alkoxy (cas 
de la 2~metlioxyethyl hydrazine) ou^TsMixoxy (cas de Ph-0-CH2-CH2-NH-NH2), un 
groupe acide carboxylique, une fonction amine tertiaire (cas de (Me)2N-CH2-CH2-NH- 

15 NH2) ou un groupe phenyle (cas de Ph- CH2. NH-NH2). 

Les monoalkyl-hydrazines, notamment rallylhydrazine, sont des composes 
frequemment utilises conrme intennediaires dans la fabrication de medicaments. 
A I'heure actuelle, les seules m6thodes de synthese decrites dans la litterature 
scientifique font appel k Thydrate d'hydrazine N2H4 et aux nifrosamines. Dans le cas 

20 particulier de la synthese de rallylhydrazine, la premiere methode consiste a ajouter 
progressivement 1,28 moles de bromure d'allyle dans 8,96 moles de monohydrate 
d'hydrazine, ce qui correspond a un rapport molaire de 7. Au cours de Taddition, la 
temperature doit etre maintenue inferieure a 40°C, Le melange reactionnel est ensuite 
chauffe sous reflux a 70°C pendant une heure. Apres Textraction a Tether et distillation, 

25 on obtient un melange constitue de 57% de monoallylhydrazine (CH2=CHCH2NHNH2), 
11% de diallylhydrazine ((CH2=CHCH2)2NNH2) et de triallylhydrazine La mise en 
oeuvre d'un rapport plus eleve diminue la quantite de monoallylhydrazine au profit de la 
diallylhydrazine (rendement en (CH2==CHCH2)2NNH2 de 34,6%). Les difficultes de 
rallylation se situent au niveau de la non selectivite el de la separation de 

30 _ Tallylhydrazine dans les melanges mono-, di-, tri-allylhydrazine / eau/ N2H4 (loffe B.V . 
- et-ak Z-k Orgr Khim (1967)' 31^5); 938-8) (JP 93-256100 ; JP 93- 
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261 194 ; J P 7118218 ;J P 71 12963) faisant appel k diff6rentes m6thodes=gat:ir©- deposes 

pour parvenir in- fine a un compose de haute purete. 

Une seconde m6thode de synthese de I'allylhydrazine consiste en tme nitrosation de 
I'allylamine k basse-temperature (5°C) suivie d'une hydrog6nation chk^^ (LiAffiU) 
du d6riv6 nitros6 (l-nitrosoallylamine) en miUeu 6th6r6. Le rendement reactionnel ne 
d6passe pas 42%: Cependant, le produit issu de la premiere 6tape doitltee manipule 
avec beaucoup de precautions a cause de satoxicit6 (compose hautement cancerogene), 
ce qui pose industriellement des problemes de mise en exploitation. De plus, 
I'utilisation de LiAlH4 impose I'absence de traces d'eau, des reacteurs etanches et des 
solvants anhydres (ether diethylique), ce qui a pour effet d'augmenter les risques 
d'infiammation du melange reactionnel. 

D'autre part, il est reconnu que pour la preparation de differentes hydrazines, on peut 
faire appel -a-la-^eaction dite de «Raschig», qui consiste a synth6tiser la 
monochloraraine par reaction de I'ammoniac sur une solution d'hypochlorite de sodium 
et a faire r6agir la monochloramine form^e sur une amine pour obtenir I'hydrazine 
correspondante. Ce pr6c6de est assez difficile a mettre en ceuvre parce qu'il pecessite 
deux etapes distinctes, la premiere realisee a fi-oid pour la synthesi de la 
monochloramine et la deuxifeme realisee k chaud, pendant laquelle est efflctuee la 
synthese de I'hydrazine. Par ailleurs, la monochloramine doit se trouver en fresence 
d'un exces suffisant d'amine dans les solutions intermediaires de maniere a eviter des 
reactions secondaires de degradation, et par la suite le precede exige toujours des 
quantites tres importants de solutions a traiter. Cependant, ce procede ne peut pas etre 
applique pour la preparation de toutes les alkyl-hydrazines et surtout pas pour la 
preparation d'alkyl-hydiazines monosubstituees. En plus, le traitement des solutions de 
synthese necessite I'extraction de I'eau puis de Famine, ce qui exige des operations 
onereuses. 



Les inventeurs ont maintenant d6couvert un nouveau proc6d6 de synthase de 
monoalkyl-hydi-azines, en particuher de Tallylhydrazine. Ce proc6d6 mis en auvre en 
continu est base sur une transposition du procede Raschig, et il consiste k preparer la 
chloramine par action de I'hypochlorite de sodium sur I'ammoniac k basse temperature, 
et ensuite, a faire agir la chloramine ainsi produite sur I'alkyl-amine en milieu 
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homogtae ou heteroge ne,^iis a rec ycler Vaminc et a extraire rhydrazine f^fffife 
L' amine de depart peut Stre recyclee. 

L*mvention permet de disposer d'un proced6 simple et economique pour I'obtention 
d' alkyl -hydrazines. " 

5 

La presente invention a done "pour objet un procede de syiithese en continu d'une 
monoalkyl-hydrazine de formule (I) 

NH2-NH~R 

dans laquelle R represente independarament un radical alcenyle en C2-C6, un radical 
10 alcynyle en C2-C6, un radical alkyle lineaire en C1-C5 contenant au mo ins une fonction 
imino (-C=N~) ou un radical alkyle en Ci-C^ lineaire ou ramifie portant au nioins un 
groupement fonctiomiel choisi dans le groupe constitue par les radicaux OH, alkoxy en 
CrCe, C=]SIH, C-N, phenoxyr€0eH, COO-aU<yle en Ci-Ce, phenyle ou NR3R4,'R.3 et 
R4 representant independanament Tun de I'autre un radical alkyle en Ci-Cg ou formant 
15 un cycle en C2-C6 ; caracterise en ce qu*il comprend les etapes successives suivantes : 

a) syntii6tiser la monoalkyl-hydrazine de fomiule (I) dans un reacteur approprie 
en faisant reagir en milieu alcalin et a une temperature comprise entre 25 et 45 °C 
une monochloramine avec une amine aiJiydre de formule NH2-R (II), R ayant la 
meme signification que pour la formule (I) ; puis 
20 b) demixter la solution obtenue suite a Tetape a) en une phase organique et une 

phase aqueuse par Tajout d'hydroxyde de sodium anhydre sous refroidissement 
afin que la temperature du milieu de demixtion ne depasse pas les temperatures 
d'ebuUition des composes ; et 

c) isoler a partir de la phase organique ainsi obtenue la monoalkyl-hydrazine de 
25 formule (I). 

Lors de Tetape a), la monochloramine et Famine anliydre de formule (II) sont 
avantageusement introduites de maniere simultanee. 

La synthese de la monoalkyl-hydrazine de formule I dans Petape a) est effectuee en 
milieu homogene ou en milieu heterogene dans un reacteur approprie, qui est 
30 avantageusement un reacteur tubulaire agite. Le reacteur tubulaire permet d'eviter un_ 

contact entreia monoalkyl-hydr^ naissante et la monochloramine et ainsi il permet 

d'eviter une reaction d'oxydo-reduction entre ces deux reactifs. Le front reactionnel se 



1 er depot 



deplace le lon g_d u tube et la monoalkyl-hydrazine n'est plus en nn ,iiHtJt avff c la 
monochloramine inject6e k la base du reacteur. 

Selon une variante avantageuse de I'invention, la concentration en ions hydroxyles dans 

le milieu de reaction d^i^tape a) est comprise entre 0,3 et 0,8 mol.r ^ . 

Selon une variante avantageuse de I'invention, a Fetape a), le rapport molaire amine 
anhydre de formule Umionochloraraine est compris entre 18 et 30, les bom'e's etant 
incluses. Le temps de r6action est variable est depend de la temperature a laquelle 
s'effectue la r6action et du rapport des concentrations des reactifs. Par exemple, dans le 
cas de la synthese de la monoallyhydrazine, dans la gamme des rapports de 
concentrations donnee et a 25°C, le temps de reaction est de I'ordre de 2 a 10 minutes. 
Selon une variante avantageuse de I'invention, prealablement k I'etape a) la 
monochloramine est alcalinisee dans un melangeur par ajout d'une solution d'hydroxyde 
de sodium de tell«-^rte- que le titre massique en hydroxyde de s odium - dan s le 
melangeur soit compris entre 2 et 6%. Le melangeur est avantageusement maintenu a 
une temperature comprise entre ^10 et 5°C. 

Ainsi, selon cette variante de I'invention, la reaction de la monochloramine avec 
I'amine anhydre de foxmule (11) s'effectue en presence d'une solution faqueuse 
d'hydroxyde de sodium k une temperature comprise entre 25 et 45°C. A la sortie du 
reacteur de I'etape a), c'est-A-dire en fin de reaction, la concenti-ation en hydroxyde de 
sodium est inferieure k 0,3 mol/L. La concentration en soude ne doit pas 6tre trop 
6Ievee sinon le melange r6actionneI risque de demixter par relargage. En cas de 
relargage, il faudrait alors faire intervenir un reacteur du type reacteur piston agite. 
Lors de la reaction de synthese de la monoalkyl-hydrazine, de i'acide chlorhydrique est 
egalement fonne. L'alcalinisation de la monochloramine, c'est-a-dire I'ajout d'une base 
forte telle que la soude, peimet de neutraliser I'acide fonne, afin d'6viter toute 
protonation locale de Famine au moment du melange et ainsi eviter la formation d'une 
monochloramine substituee, qui pourrait engendrer la fonnation d'alkyl-hydrazines di- 
ou tri-substituees. La quantit6 de base forte ajoutee doit etre suffisante pour neutraliser 
tout I'acide forme. De plus, la vitesse de formation de I'hydrazine augmente avec 
I'alcalinite du miUeu, ce qui n'est pas le cas des reactions de degradation, telles que par 
exemple I'oxydation de I'hydrazine naissante par la chloramine. 
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La moaochloramine , avantageus ement alcalinisee, et I'amine anhydre de j fouuuki^B ^ 

sont de maniere avantageuse introduites simultanement dans le reacteur. Les -debits 
d'addition de T amine anhydre de formule (II) et de la monochloramine sont tels que le 
rapport des concentrationsmrolaires de T amine heterocyclique sur la monochloramine 
soit avantageusement compris entre 18 et 30, les homes pouvant etre incluses, Dans le 
cas de la synthese de la monoallylhydrazine, la reaction de synthese s'effectue en milieu 
homogene. 

Lors de I'etape b), la quantite d'hydroxyde de sodium anhydre ajoutee est 
avantageusement telle que le titre massique en hydroxyde de sodium soit compris entre 
10 et 35%, de preference de 30%. Dans ces conditions, le milieu demixte en deux 
phases dont Tune concentre la quasi-totalite des molecules organiques^ notamment la 
monoalkyl-hydrazine et Famine initiale, dans la phase legere (phase organique). Ce 
traitement a Thydroxyde-de-sodium permet par demixtion d'eliminer au moins 70 a 
80% en poids, selon le caractere organique (nomhre d'atomes de carbones) de Famine 
et de la monoalkylhydrazine, avantageusement environ 85% en poids de Feau presente 
dans le milieu reactionnel et d'extraire Fammoniac forme avec les sels dans la phase 
inferieure (phase aqueuse). Le taux d'eau diminue avec le nombre d'atomes de carbones 
ou au contraire augmente s*il y a des groupes fonctionnels hydrophiles, 
Dans le cas de la synthese de Fallylhydrazine par exemple, la temperatui*e du milieu de 
demixtion de Fetape b) ne doit pas depasser 80°C. 
L'etape c) comprend avantageusement les etapes successives suivantes : 

i) isoler Famine anhydre de foimule (II) qui n'a pas reagi et une solution 
concentree de monoalkyl-hydrazine de fomiule (I) par distillation de la phase 
organique obtenue suite a Fetape b) ; puis 

ii) le cas echeant, purifier ladite solution concentree de monoalkyl-hydrazine de 
formule L 

La distillation, avantageusement conduite a pression atmospherique, permet de 
recuperer en tete de colonne la totalite de Famine anhydre de fomiule (II) initiale qui 
n'a pas reagi a ime temperature de distillation egale ou legerement superieure a la 
temperature d' ebullition de ladite amine sans entrainement de la monoalkyl-hydrazine 
- -fonnee qui-a nne temperature d' ebullition plus elevee. 
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Ladite amine recuperee suite k r6t ape^j^-^va itageusement reinjectee dans le r6acteur 
de I'etape a). Ladite amine pent Stee_r6injectee directement, sans traitement 
supplementaire, au niveau du reacteur de I'etape a) on se fome la monoalkyl-hydrazine. 
La solution concentree de monoalkyl-l^^ine de fonnule (I) est le cas echeant 
purifi6e, avantageusement par distillation, qui peut Stre effectuee a pression 
atmospherique. Cette distillation, appel6^Fectification finale, permet d'obtenir en tete 
de coloraie un titre superieur k 95%, avantageusement superieur a 99%, en monoalkyl- 
hydrazine. Ladite distillation est eventuellement precedee d'une etape de demixtion en 
une phase organique et une phase aqueuse par ajout d-hydroxyde de sodium anhydre de 
telle sorte que le titre massique en hydroxyde de sodium soit compris entre 30 et 50%. 
Cette etape de demixtion permet d'eliminer I'eau eventuellement encore presente dans 
la solution concentree de monoalkyl-hydrazine obtenue suite k I'etape i). 
La monochloramine introduite a l'6tap6 a) est avantageusement prepar^e -salon un 
procede comprenant les etapes successives suivantes : 

a) preparer une solution aqueuse d 'hypochlorite de sodium ayant un degre 
chlorometrique compris entre 36 et 100° eventuellement par diluti6n d'une 
solution d'hypochlorite ayant un degre chlorometrique compris entr| 100 et 
120°; puis ^ 

P) feire reagir une sohrtion d'hydroxyde d' ammonium et de ihlorure 
d'ammonium avec la solution aqueuse d'hypochlorite de sodium obtenue suite 
k I'etape d), en milieu faiblement alcalin, a mie temperature comprise entre -15 
et -7°C, pour former ladite monochloramine. 

Au sens de la presente invention, on entend pai- I'expression milieu « faiblement 

alcalin » un milieu dont la valeur de pH est d'envkon 10±1. 

Le rapport molaire solution d'hydroxyde d'ammonium et de chlorure 
d'ammonium/solution aqueuse d'hypochlorite de sodium est avantageusement compris 
entre 2,5 et 3, les homes etant incluses. 

Le rapport molaire chlorure d'ammonium/hydroxyde d'ammonium est avantageusement 
compris entre 0,1 et 1,75, les homes etant incluses, plus avantageusement il est 
d'environ 0,65. 

Dans le cas oil le r^actif chlore mis en oeuvre k I'etape a) est obtenu par dilution d'une 
solution d'hypochlorite haut titre a 100-120°chlorometrique, cette dilution presente 



1 er depot 



r 7 

Tavantage de dimin ufir de 40% la teneur en chlorure de sodium. Ce tr aitem&n ^ 
favorable pour renviroimement, permet un refroidissement de la solution d'eau. de 
Javel, sans risque de cristallisation jusqu'a -15°C, 

Le precede mis au point, istjerde la presente decouverte, permet d'obtenir une paxfaite 
5 selectivite au niveau de la monoalkyl-hydrazine sans la presence de ses formes di- et tri- 
substxtiiees, ce qui est une des originalites majeures par rapport aux precedes faisant 
intervenir une alkylation. On peut considerer que le procede de synthese selon 
r invention ne conduit jamais a des produits di- ou tri- substitues. En effet, le reactif 
aminant non substitue^ en Foccurrence la monochloramine, cede son groupe NH2- a 
10 Famine de formule (II) par substitution nucleophile de type SN2. L'alkyl-hydrazine 
monosubstituee resultante conservera done le meme degre de substitution que Famine 
precurseur. Ce procede simple a mettre en oeuvre evite les differents traitements 
anteiieurs complexes d'isotement de la monoalkyl-hydrazine en presence da melange 
H2O-N2H4, 

15 Le procede de la presente invention permet done non seulement la synthese de la 
monoalkyl-hydrazine en continu, sans formation d'aucun intermediaire toxique, mais il 
permet aussi Fobtention de ladite hydrazine avec un cout pen eleve, 

L' example donne, a titre non limitatif, une description detaillee de la mise en oeuvre du 
20 procede de Finvention, procede dont le schema de principe est represents figure 1 . 

Signijfication des abreviations utilisees : 

Rl : reacteur 1 

M : melangeur 

R2 : reacteur 2 
25 CDl : colonne de distillation n^l 

CD2 : colonne de distillation n'^2 

1 : allylamine anhydre 

2 : allylhydrazine 

3 : Solution eau+NHa+NaCl+NaOH 
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routes les quantites indiquees correspondent a une unite en regime et sont rapportees a 
-UB-4itee d'hypochlorite injecte. 

Un litre d'une solution d'hypochlorite de sodium elaborde par dilution de 50% d'une 
solution d'hypochlorite de haut titre (100 a 120" chlorometrique, soit apres dilution 
[NaOCl] = 2,14 moIX-' ; [NaCl] = 0,85 molX"') et un litre de solution ayant une 
concentration en ammoniac de 3,60 molX'' et en chlorure d'ammonium de 2,38 molX"' 
sont introduits en continu dans un r^acteur agite (Rl) a raison de 5 mL-min"^ chacun 
(soit 6 g/min de solution d'hypochlorite a 48°chlorometrique et 5,05 g/min du melange 
anmioniacal NH3 + NH4CI). 

La temperature au sein du reacteur est maintenue entre -8°C et -11°C, et le pH de la 
—reaction est voisin de 10. A la sortie de Rl, on obtienfmiesohition de monochloramine 
de titre superieur a 1 molX^ ce qui correspond a un rendement proche de 100% par 
15 rapport a rhypochlorite de sodium. • 

A la sortie de Rl, la solution de monochloramine obtenue ci-dessus (2 htres) est 
alcalinisee par introduction en continu d'une solution concentrde d'hydroxyde de 
sodium (0,39 Utre a 30% en poids) au sein d'un melangeur M k doubl,b enveloppe 
maintenu k basse temperature entre -9°C et -11°C. L'homogeneisation est^assuree par 
entratnement magnetique. 

La synthese de la monoallylhydrazine est effectu6e au moyen d'un agitateur tubulaire 
,R2 agit6. La monochloramine alcalinis6e (2,39 litres), issue de I'enceinte de melange M, 
et I'allylamine anhydre (3,25 litres soit 2,46 kg car la densite est de 0.760) sont 
introduits simultanement a la base du reacteur au moyen de pompes doseuses. Le debit 
de I'allylamine anlaydre est de 16,46 mL/miii et une partie de la reaction est effectuee en 
milieu homogene a 35°C. La concentration finale en NaOH au sortir de R2 est de 
0,3 molvK 

Le present procede est cai-acterise en ce que I'on ajoute, k la Hqueur reactionnelle 
homogene (5,6 kg), de I'hydroxyde de sodium, selon un titre massique compris de 
preference entre 30 et 40%, sous refroidissement de maniere que la temperature ne 
depasse pas 45°C. Dans ces conditions, on obtient deux phases dont I'une legere 
(environ 2 kg) contient la totalite des organiques, c'est a dire la monoallylhydrazine et 
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rally! amine en exces. Ce traitement permet ainsi ^^^m^zcntxe 80 et 85% en poids de 

Feau presente dans les solutions de synthase, , 

L'obtention de la monoallhylhydrazine necessite ensuite deux etapes successives : 

^recup6ration de rallylamine qui n'a pas reagi par distillation de la phase a la 

5 pression atmospherique. On recupere environ 1,7 kg d'amine anhydre a une 
- temperature de 52^C (colonne de distillation CDl), qui est reinjecte sans traitement 
dans le reacteur R2. 

Purification de la solution obtenue en pied de colonne (colonne de distillation CD2) 
apres separation par addition d'hydroxyde de sodium (40 a 50%), Avant 
10 purification, la phase legere a un titre en monoallhylhydrazine au moins egal a 95%. 
Apres purification, on obtient de la monoallhylhydrazine ayant un degre de purete 
superieur a 99%. Le rendement en monoallylhydrazihe par rapport a Tallylamine 
consommee est superieur a 80%. ' ' 
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1. Procede de synthase en continu d'une monoalkyl-hydrazme de formule (I) 

dans laquelle R repr6sente independaimnent un radical alcenyle en Cs-Cg, un radical 
alcynyle en Ca-Cg un radical alkyle en C-Cs contenant une fonction imino (-C=N-) ou 
un radical alkyle en Ci-Cg lineaire ou ramifie portant au moins un groupement 
fonctionnel choisi dans le groupe constitue par les radicaux OH, alkoxy en Ci-Ce, 
C=NH, C^N, phenoxy, COOH, COO-alkyle en C,-Q, phenyle ou t^sR^, et R4 
representant independamment Fun de I'autre un radical alkyle en Ci-Ce ou fomiant un 
cycle en Cz-Ce ; caracterise en ce quri-hcurnprend les etapes successives suivantes : 

a) synthetiser la monoalkyl-hydrazine de formule (I) dans un reacteur approprie 
en faisant reagir en miUeu alcalin et a une temperature comprise entre 25 et 45°C 
une monochloramine avec une amine anhydre de formule NH2-R (formule (11)), 
R ayant la m6me signification que pour la formule (J) ; puis 

b) demixter la solution obtenue suite k I'etape a) en une phase organique et une 
phase aqueuse par- I'ajout d'hydroxyde de sodium anhydre sous refroidissement 
afin que la temp6rature du milieu de demixtion ne depasse pas les temperalxu-es 
d'ebuUition des composes ; et 

c) isoler a partir de la phase organique ainsi obtenue la monoalkyl-hydrazine de 
formule (I). 

2. Procede selon la revendication 1, caracteris6 en ce que, k I'etape a), le rapport molaire 
amine anhydre de fomuile Il/monochloramine est compris entre 18 et 30, 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que le r6acteur approprie 
utilise a I'etape a) est un reacteur tubulaire agite. 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications precedentes, caract6rise en ce que 
prealablement a I'etape a) la monochloramine est alcalinisee dans un melangeur par 
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ajout d^une solu tion d'hydroxyde de sodium de telle sorte qxtc le lil j ^ -massique en 
hydroxyde de sodium soit compris entre 2 et 6%. 



5. Procede-s^erlDTT'la revendication 4, caract^rise en ce que le melangeiu* est maintenu a 
5 une temperature comprise entre -10 et 5°C. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce que 
la quantite d'hydroxyde de sodium anhydre ajoutee lors de Tetape b) est telle que le titre 
massique en hydroxyde de sodium soit compris entre 10 et 35%. 

10 

7. Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce que 
Tetape c) comprend les etapes successives suivantes : 

i) -isole^l- amine anhydre de formule (II) qui n'a pas reagi et' une solution 
concentree de monoalkyl-hydrazine de formule (I) par distillation de la phase 

15 organique obtenue suite a Tetape b) ; puis 

ii) le cas echeant, purifier ladite solution concentree de monoalkyl-hydrazine de 
formule (I). 

8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que ladite amine anhydre de 
20 formule (11) qui n'a pas reagi recuperee suite a I'etape i) est reinjectee dans le reacteur 

de Fetape a). 

9. Proc6de selon la revendication 7, caracterise en ce que la solution concentree de 
monoalkyl-hydrazine de fonnule (I) est purifiee par distillation, ladite distillation etant 

25 6ventuellement prec^dee d'une etape de demixtion en une phase organique et une phase 
aqueuse par ajout dliydroxyde de sodium anliydre de telle sorte que le titre massique en 
hydroxyde de sodium soit compris entre 30 et 50%. 



30 
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sa ce 



10. Precede selon ru n e -q uelconque des revendications pr6cedentes, r.^, 

que la inonochloratmne_est preparee selon un procM6 comprlnant les_et^Is 
successives suivaites : 

a) preparerini^olution aqueuse d'hypochlorite de sodium ayanr;^;rdegr6 
chlorometrique compris entre 36 et 100° eventuellement par dilution d'une 
solution d'hypochlorite ayant un degr6 chlorom6trique compris entreloo et 
120° ; puis 

/S) faire reagir une solution d'hydroxyde d'ammonium et de chlomre 
d'ammonium avec la solution aqueuse d'hypochlorite de sodium obtenue suite 
k I'etape a), en milieu faiblement alcalin, a une temperature comprise entre -15 
et -7°C, pour former ladite monochloramine 
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Procede selen^evendication 10. caracterise en ce que le raF^^Fni[^laire 
solution d'hydroxyde d'ammonium et de chlorure d'ammonimn/solutioix aqueuse 
d'hypochlorite de sodimn est compris entre 2,5 et 3. ■ 

12. Procede selon la revendication lOou 11, caracteris6 en ce que le rapport molaire 
chlorure d'ammonium/hydroxyde d'ammonium est compris entre 0,r et 1,75, 
avantageusement il est d'environ 0 65. 
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Figure 1 
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